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2.1  装置 
日立製 Z8200 又は 2010 型偏光ゼーマン原子吸
光光度計に同社製パイロ化グラファイトチューブを
取り付け使用した。試料の注入には同機のオートサ
ンプラーを用いて 20 μl を注入し、ピーク高さから
吸光度を求め、炉内標準添加法でヒ素濃度を求めた。
原子吸光光度計の操作条件を表 1 に示した。pH の
測定には堀場製 F-7AD 又は F-53 型 pH メーター
を使用した。 
 
表 1. 黒鉛炉原子吸光光度計の操作条件 
Analytical  line     193.7   nm  
HCL current  12 mA     ; EDL power  4.3 W 
Slit width         1.3 nm 
Argon gas flow  200 ml/min (30ml/min in atomizing) 
Cuvette    pyrolytic graphite tube( C HR or  type A)
Drying      80 – 140 ℃    40sec 
Ashing      140 – 800 ℃    20sec 
800  ℃     20sec  
Atomizing     2500 ℃      5sec 
Cleaning      2600 ℃      4sec 
Cooling                     10sec 
 
2.2  試薬 
メチル化ヒ素化合物標準液：ジメチルアルシン酸
(DMA)は和光純薬製(  (CH3)2AsO3Na･3H2O )を使用
し、モノメチルアルソン酸（MMA）は Quick らの
方法で無機ヒ素 (III) から  MMA( CH3AsO3Na2 ･ 
6H2O)を合成して使用した 1)。メチル化ヒ素化合物
の各々は水に溶解してヒ素として 1000 mg･dm-3 に
調整した。ヒ素 (III) 標準液 (1000 mg ･ dm-3) ： 
As2O3(Merk 製)を 4 ％(w/v)水酸化ナトリウム溶液
に溶解した後、硫酸(1+10)を加えて微酸性にして水





え FeCl3 を溶解し調整した 0.5 %(w/v)鉄(III)水溶液、






2.3  全ヒ素の黒鉛炉原子吸光定量操作 
化学形態が異なっているヒ素化合物の各々を同じ
黒鉛炉原子吸光感度にするために測定試料に化学修




















amount  of  resin (ｇ）
2.4  吸着操作 
カラム長 300 mm、内径 8 mm 又はカラム長 70 










2.5  脱着操作 








2.6  共沈殿分離操作 
適量の廃水試料をビーカー 300 ml に入れてから
水を加えて液量を約 100 ml にする。次に共沈捕集
剤の鉄(III)又は La(III)を 10 mg 加えてからマグネ
チックスターラで撹拌を始める。10 ％(w/v)水酸化














洗液をメスフラスコ 25 ml に移してから標線まで
水を入れ、黒鉛炉原子吸光測定に供する。 
３．結果と考察 
3.1  メチル化ヒ素の吸着挙動 
3.1.1  DMA 吸着へのキレート樹脂量の影
響 
内径 10 mm、カラム長さ 70 mm のガラス製液体ク
ロマトグラフ管にフッ化物イオン吸着キレート樹脂
充填量を変えた時にヒ素として 0.01 mg･dm-3 の 
DMA 水溶液 100 ml を毎時約 100 ml の通液の速
さで通し、吸着後水中の全ヒ素濃度測定からキレー
ト樹脂への DMA の吸着率を調べ、図 1 に示した。















図 1.  DMA 吸着率へのキレート樹脂量の影響 
 
3.1.2  MMA のキレート樹脂吸着挙動 
内径 10 mm、カラム長さ 70 mm のガラス製液体
クロマトグラフ管にフッ化物イオン吸着キレート樹
脂  2 g を充填し、ヒ素として  0.01 mg･dm-3 の 
MMA 水溶液 100 ml を毎時約 100 ml の通液の速
さで通し、吸着後の水試料中の全ヒ素濃度測定から
キレート樹脂への MMA の吸着率を調べたところ 
71~82 %であった。このように DMA が定量的に吸
着分離される条件でも MMA が低い吸着率を示す




3.1.3  キレート樹脂塔による DMA 除去 
フッ化物イオン吸着キレート樹脂 8.5g( 8 mmφ×約 
190 mm、約 10 ml）を充填した内径 8 mm、カラム
長さ 300 mm の液体クロマトグラフ管にヒ素とし






時 200 L に相当することから 0.5 mg･dm-3 程度の 
DMA は無機系廃液処理施設設置のキレート樹脂塔
（樹脂容量約 100 L、写真 1）で吸着除去されるこ
とがわかった。そこで、新品キレート樹脂を充填し
た写真  1 の実際のキレート樹脂塔に  0.072 mg･ 
dm-3 の DMA が含まれる実廃水約 7 m3（処理バッ
チ名称 21-B1）をキレート樹脂吸着処理したところ

































































写真 1. 無機系廃液処理施設キレート樹脂塔 
3.2  キレート樹脂からメチル化ヒ素の脱着 
カラム長 70 mm、内径 10 mm のテフロンコック







3.2.1 キレート樹脂からの DMA 脱着挙
動 
ヒ素として 0.01 mg･dm-3 の DMA 水溶液 100ml 
を毎時約 100 ml の通液の速さで通して吸着後（全
ヒ素として 1μg）に 1 M NaOH 液 2 ml をテフロン
コック付き分液ロートから滴下して溶出液を 10 ml 
メスフラスコに受けて 1 分画とした。各分画 10 ml 
メスフラスコに水を標線まで加えてから各分画液中
の DMA 量を黒鉛炉原子吸光定量した。1M NaOH 
液 20 ml で脱着した時の脱着率は 91 ％であった。

















図 2.  DMA の脱着挙動 
 
3.2.2 キレート樹脂からの MMA 脱着挙動 
 ヒ素として 0.01 mg･dm-3 の MMA 水溶液 100 
ml を毎時約 100 ml の通液の速さで通して吸着後
（全ヒ素として 0.71 μg）に 1 M NaOH 液を用いて 










     図 3. MMA の脱着挙動 
1 M NaOH 液 20 ml で脱着した時の脱着率は 
60 ％であった。DMA と比べて MMA は脱着率も
低かった。そこで、溶出液として 1 M NaOH に 20 
mM エチレンジアミン四酢酸塩を添加して脱着を
行うと、脱着率が 86 ％まで上昇した。しかし、DMA 
のように定量的な吸着・脱着は認められなかった。 
 














 図 4．水酸化鉄(III) 共沈率への pH の影響 
人工廃水：ヒ素  1 μg を含む  200 ml (2 ％ 






であるヒ素(V)、ヒ素(III)は pH 7～10 の範囲で定量




























3.4  水酸化ランタン(III)共沈分離 
水酸化ランタン(III) 共沈によるヒ素(V)、ヒ素(III)、
DMA、MMA の各々の人工廃水からの共沈分離への 
pH の影響を調べ、これらの結果を図 5 に示した。
無機態ヒ素（V、III）は pH 9～13 の範囲で定量的
な回収率であった。しかし、有機態ヒ素については、
DMA については pH 7～13 の範囲で全く共沈され















図 5. 水酸化ランタン(III) 共沈率への pH の影響 
人工廃水：ヒ素 1μg を含む 200ml (2 ％ Na2SO4)； 
La(III) 添 加 量 ：  10mg ； ▲ :As(V), ○ :As(III), 
■:DMA , □:MMA  
 














3.6  無機系廃液処理施設維持管理への適用 








Batch  28-A1(8 m3) 0.24 N.D. 0.24 
Batch  21-A1(7 m3) 0.11 0.002 0.11 
Waste Tank19-G(0.5 m3) 2.45 1.89 0.56 
As  container No.1(0.01 m3) 1.42 1.44 N.D. 
As  container No.2(0.01 m3) 32.8 50.9 － 
As  container No.3(0.01 m3) 19.4 25.9 － 
＊:Dilution / Graphite Furnace Atomic Absorption Spectrometry(AAS) 









































(III)共沈でも pH 10 近傍で無機態ヒ素の選択的分






の通常の沈殿除去に最も効果的な pH は 10 であ
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Removal of inorganic and methylated arsenic compounds from inorganic aqueous wastes at the inorganic liquid 
wastes treatment facility of the University of Tsukuba was investigated.  In particular, I studied separation behaviours 
of methylated arsenic compounds from wastewater using fluoride anion chelating resin ,and copecipitation of inorganic 
arsenic(III,V) and methylated arsenic compounds ( dimethylarsenic acid, monomethylarsonic acid) with Iron(III) 
hydroxide and Lanthanum(III) hydroxide as collectors. As a result, I developed a simply selective determination of 
inorganic arsenic compounds(III,V) and dimethylarsenic acid in wastewater by Graphite Furnace Atomic Absorption 
Spectrometry.  Moreover, I confirmed the removal of ppb level of methylated arsenic compounds (especially, 
dimethylalseni acid) from wastewater is effectively completed using fluoride anion chelating resin. 
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